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© Verfahren zur Herstellung von Polyacetalen. 

© Verfahren zur kontinuierlichen Herstellung von endgruppenstabilen Homo- und Copolyoxymethylenen in 
homogener Phase, bei dem in einem Rohrreaktor mit statischen Mischelementen cyclische Formaldehydoligo- 
mere in Gegenwart von Protonensauren als Initiatoren in Mengen von 0,005 bis 500 ppm in einer Polymerisa- 
tionszone polymerisiert werden, wobei die Verweilzeit der Reaktionskomponenten in dieser Zone 0,1 bis 10 min 
betragt und sich unmittelbar an die Polymerisation eine Desaktivierung des Initiators anschliefit, wobei ein 
fliefiender Ubergang zwischen Polymerisations- und Desaktivatorzone besteht, der lediglich durch die Zugabe 
des Desaktivators festgelegt ist, und wobei neben der Desaktivierung eine Stabilisierung der Kettenenden in 
Gegenwart von Restmonomeren vorgenommen wird, worauf in einem nachgeschalteten Entgasungsaggregat die 
fluchtigen Bestandteile aus dem Reaktionsgemisch entfernt werden. Die Stabilisierung wird in Gegenwart 
alkalischer Substanzen, entweder bei Temperaturen von 150°C bis 250 'C, gegebenenfalls in Anwesenheit-von 
Wasser oder primaren Alkoholen Oder bei 175°C bis 250 'C in Abwesenheit dieser Zusatze, vorgenommen. 
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Die Erfindung betrifft ein Verfahren zur Herstellung und Endgruppenstabilisierung von Polyacetalen in 
homogener Phase. 

Es sind zahlreiche Verfahren zur Herstellung von Oxymethylenhomo- und Oxymethylencopolymeren 
aus Formaldehyd oder cyclischen Oligomeren des Formaldehyds, insbesondere Trioxan, in Gegenwart von 
5 kationisch wirksamen Initiatoren bekannt. Die kontinuierliche Polymerisation der Monomeren im technischen 
MaGstab ist beispielsweise in vielen Verdffentlichungen beschrieben (US-A-3,027,352, US-A-3,803,094, DE- 
C-1 161 421, DE-C-1 495 228, DE-C-1 720 358 und DE-C-3 018 898). Als Polymerisationsreaktoren sind 
u.a. beschrieben: Kneter, Extruder, Walzen oder Bander. Gemeinsames Merkmal dieser Verfahren ist ein 
wahrend der Polymerisation stattfindender Phasenubergang von gasfdrmigen bzw. flussigen Monomeren 
io zum teilkristallinen festen Polymeren. Das Abfuhren der hierbei frei werdenden Polymerisations- und 
Kristallisationswarme ist oftmals nur durch eine teilweise Verdampfung der Monomeren moglich und 
verursacht daher UmsatzeinbuGen. 

In der europaischen Patentschrift EP-B-0 080 656 ist ein Verfahren zur kontinuierlichen Massepolymeri- 
sation von Trioxan in homogener, flussiger Phase bei Temperaturen oberhalb von 135°C beschrieben. Als 
15 Vorteile dieses Verfahrens werden u.a. genannt: einfache Handhabung des Prozesses. geringer Energieauf- 
wand und Polymerisate mit gleichbleibender Produktqualitat. 

Bei Nacharbeitung des bekannten Verfahrens hat sich jedoch herausgestellt, da!3 wahrend der Polyme- 
risation in verstarktem Mafie Nebenreaktionen ablaufen, die ein Entstehen unerwunschter Endgruppen an 
den Polymerketten begunstigen. 
20 Sie setzen u.a. die thermische Bestandigkeit der erzeugten Polymeren herab und beeinflussen auf 

diese Weise die Verarbeitungs- und Gebrauchseigenschaften der Produkte. 

Es bestand daher die Aufgabe : die genannten Nachteile zu umgehen. 

Die Erfindung betrifft somit ein Verfahren zur kontinuierlichen Herstellung von endgruppenstabilen 
Homo- und Copolyoxymethylenen in homogener Phase, bei dem in einem Rohrreaktor mit statischen 

25 Mischelementen cyclische Formaldehydoligomere in Gegenwart von Protonensauren als Initiatoren in 
Mengen von 0,005 bis 500 ppm, vorzugsweise von 0,01 bis 50 ppm und insbesondere von 0,01 bis 5 ppm, 
in einer Polymerisationszone polymerisiert werden, wobei die Verweilzeit der Reaktionskomponenten in 
dieser Zone 0,1 bis 10, vorzugsweise 0,3 bis 5 und insbesondere 0,5 bis 2 Minuten, betragt und sich 
unmittelbar an die Polymerisation eine Desaktivierung des Initiators anschlieGt wobei ein flieGender 

30 Ubergang zwischen Polymerisations- und Desaktivatorzone besteht, der lediglich durch die Zugabe des 
Desaktivators festgelegt ist, und wobei neben der Desaktivierung eine Stablisierung der Kettenenden von 
Restmonomeren vorgenommen wird, worauf in einem nachgeschalteten Entgasungsaggregat die fluchtigen 
Bestandteile aus dem Reaktionsgemisch entfernt werden. 

Durch das Verfahren gemaG der Erfindung gelingt es einerseits, die Bildung der destabilisierenden 

35 Endgruppen durch die ProzeGfuhrung weitgehend zu unterdrucken und andererseits den Restanteil der 
unerwunschten Endgruppen durch einen der Polymerisation nachgeschalteten ProzeG zu entfernen bzw. zu 
verkappen. 

Als Oligomer fur die Homo- und Copolymerisation gemaG der Erfindung wird vorzugsweise Trioxan 
eingesetzt. Entscheidend fur den erfolgreichen Ablauf des Verfahrens ist es, daG der notwendige hydrolyti- 
40 sche Kettenendenabbau bzw. die Endgruppenverkappung sich unmittelbar an die Polymerisation anschlieGt 
und in Gegenwart von Restmonomeren, d.h. nicht umgesetzten Monomeren, erfolgt. 

Als Comonomere fur die Polymerisation z.B. des Trioxans eignen sich cyclische Acetale wie Dioxolan, 
Diethylenglykol- Oder Triethylenglykolformal, Butandiolformal oder lineare Polyacetale z.B. Polydioxolan 
oder Polyethylenglykolformal. Die Mengenanteile der Comonomeren oder Mischungen daraus betragen 0,5 
45 bis 50 Gew.-°/ 0! vorzugsweise von 1 bis 30 Gew.-%, insbesondere 2 bis 10 Gew.-%. Die Zugabe der" 
Comonomeren kann entweder in Mischung mit dem Hauptmomomeren oder in Form eines reaktiven 
Prapolymeren erfolgen. Gleichfalls durchfuhrbar ist ein Zuschleusen des oder der Comonomeren nach 
erfolgter Homopolymerisation des Hauptmomoneren in die Polymerschmelze. Das oder die entsprechenden 
Comonomeren werden dann durch Transacetalisierungsreaktionen statistisch in die Polymerkette eingebaut. 
so Fur diese Reaktion liegt die bendtigte Verweilzeit im Bereich von 0,1 bis 10 Minuten, vorzugsweise 0,3 bis 
5 Minuten, insbesondere 0,5 bis 2 Minuten. 

Die Verwendung von bifunktionellen Comonomeren fuhrt zu teilvernetzten oder verzweigten Produkten. 
Als Initiatoren eignen sich Protonensauren wie Perchlorsaure, Perfluoralkansulfonsauren. vorzugsweise 
Trifluormethansulfonsaure sowie deren Anhydride sowie Heteropolysauren oder Isopolysauren (EP-B-0 325 
55 052 und EP-B-0 347 119). Besonders vorteilhaft sind Heteropolysauren mit Phosphor als Heteroatom. Am 
besten geeignet ist die Wolframatophosphorsaure H 3 [P(W 3 OioM. 

Durch die Verwendung von kationisch wirksamen Initiatoren mit voluminosen Anionen, wie sie die 
Hetero- und Isopolysauren aufweisen, konnen unerwunschte Nebenreaktionen unterdruckt werden. 
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Die Initiatoren konnen in Mengen von 0,005 bis 500 ppm eingesetzt werden. Der bevorzugte Bereich 
liegt bei 0,01 bis 50 ppm, insbesondere bei 0,01 bis 5 ppm. Da die Initiatorkonzentration in hohem Mafie 
die Molmasse beeinfluBt, ist es empfehlenswert, den Initiator in geloster, verdunnter Form zu dosieren. Als 
Losemittel konnen prinzipiell alle die Polymerisation nicht beeinflussende Verbindungen verwendet werden; 

5 vorzuziehen sind cyclische und lineare Ether wie Oligoglykoldialkylether oder deren Mischungen mit 
aliphatischen oder cycloaliphatischen Kohlenwasserstoffen z.B. Cyclohexan; uberraschenderweise sind auch 
Lactone wie Butyrolacton geeignet. 

Die Molmassen der Polymeren konnen in bekannter Weise durch Regler auf die gewunschten Werte 
eingestellt werden. Als Kettenubertrager kommen in erster Linie Formale einwertiger Alkohole wie Methylal 

/o oder Butylal in Frage. Weniger geeignet sind die diesen Verbindungen zugrundeliegenden Alkohole selbst 
Oder Wasser als Regler, da sie bei der Kettenubertragung die Bildung instabiler Kettenenden verursachen. 
Die ublicherweise verwendeten Mengen liegen bei 10 bis 5000 ppm, die bevorzugte Konzentration bei 50 
und 1000 ppm. Die Dosierung der Regler kann in bekannter Weise durch Zumischung zu den Monomeren 
vorgenommen werden. Es ist daruberhinaus aber auch moglich. die als Regler dienenden Substanzen 

75 zusammen mit dem Initiator in gleicher Losung oder getrennt zu dosieren. 

Als Polymerisationsreaktoren kommen alle Aggregate in Frage, die eine schnelle homogene Durchmi- 
schung von Monomeren und Initiatorlosung gewahrleisten, den wahrend der Polymerisation stattfindenden 
Viskositatsanstieg ohne Leistungsverlust uberwinden und eine homogene Einmischung der Desaktivatoren, 
Stabilisatoren und Zuschlagstoffe garantieren. Von den einsetzbaren Aggregaten wie Kneter, Extruder, 

20 Ruhrkessel oder Rohrreaktor mit Einbauten sind mit statischen Mischern ausgestattete Rohrreaktoren 
aufgrund des engen Verweilzeitspektrums fur die Polymerschmelze vorzuziehen. Im Gegensatz zu der EP- 
B 0 080 656 wird das Verfahren in solchen Apparaten durchgefuhrt, die keine eingebauten Abtrennvorrich- 
tungen in Form von Engpassen z.B. vor der Eindosierung des Desaktivators besitzen. Die Erhohung der 
lokalen Stromungsgeschwindigkeit der Schmelze zwischen den einzelnen Reaktionszonen ist somit nicht 

25 erforderlich. 

Der Polymerisationsreaktor ist temperierbar und druckfest ausgelegt. Durch die Einrichtung von Tempe- 
rierzonen kann dem Reaktor ein bestimmtes Temperaturprofil aufgepragt werden. Entlang des Reaktors 
befinden sich MeBstellen fur Druck und Temperatur sowie Dosierstellen fur Monomere, Initiator, Desaktivat- 
or und andere Zuschlagstoffe. Die bei der Polymerisation angewandten Temperaturen und Drucke entspre- 
30 Chen den ublichen, in der Praxis bekannten Werten, wie sie z.B. in der EP-B-0 080 656 beschrieben sind, 
und auf die hiermit Bezug genommen wird. 

Fur jeden der angegebenen Verfahrensschritte sind die Dimensioned d.h. Durchmesser und Lange der 
entsprechenden statischen Mischelemente, in Abhangigkeit von Viskositat und Verweilzeit auszuwahlen, 
wobei der Druckverlust moglichst klein gehalten werden soil. Hierbei greift man auf die Angaben der 
35 Hersteller derartiger Mischelemente zuruck. 

So mufl beispielsweise ein Rohrreaktor derart ausgelegt sein, daB ein enges Verweilzeitspektrum 
resultiert, welches einen Gleichgewichtsumsatz ermoglicht, bei dem dann durch minimierte Verweilzeit 
zwangslaufig wenig Nebenreaktionen auftreten konnen. 

Eine geeignete Vorrichtung ist in der am 13. August 1993 eingereichten deutschen Patentanmeldung P 
40 43 27 246.0 mit dem Titel "Vorrichtung zur kontinuierlichen Herstellung von Polyacetalen und ihre 
Verwendung" beschrieben, auf die hiermit Bezug genommen wird. 

Es hat sich gezeigt, daB die Verweilzeit der Reaktionsmischung im polymerisationsaktiven Zustand von 
entscheidendem EinfluB auf den Umsatz der Monomeren und den Ablauf der nicht erwunschten Nebenreak- 
tionen ist. Die einzuhaltende Verweilzeit betragt 0,1 bis 10 Minuten, vorzugsweise 0,3 bis 5 Minuten und 
45 insbesondere 0,5 bis 2 Minuten. Der zu erzielende Umsatz liegt dabei bei 60 bis 80 Gew.-%, bezogerrauf 
die eingesetzten Monomere. Die Molmassen (M w ) der erzeugten Polyacetale liegen ohne Verwendung von 
Reglern im Bereich von 50.000 bis 300.000 (GPC gegen Polystyrolstandard). 

Zur Desaktivierung des Initiators in der Polymerschmelze werden basische Verbindungen z.B. Salze wie 
Soda Oder Dinatriumhydrogenphosphat sowie aliphatische oder aromatische primare, sekundare oder 
so tertiare Amine verwendet, wobei bevorzugt leicht fluchtige tertiare Amine zum Einsatz kommen. 

Es hat sich dabei uberraschend herausgestellt, daB die als Desaktivatoren verwendeten basischen Salze 
oder Amine daruberhinaus in der Lage sind, instabile Kettenenden chemisch abzubauen. Von besonderem 
Vorteil ist dabei die Gegenwart von nicht umgesetzten Monomeren, die die Funktion eines Losemittels und 
Transportvermittlers zur verbesserten Diffusion ubernehmen. Die thermische Stabilitat der so behandelten 
55 Polyacetalcopolymeren entspricht den Produkten, die durch Lcsemittelhydrolyse aufgearbeitet werden. Die 
erhaltenen Produkte zeigen sehr gute Farbwerte und sind stippenfrei. 

Die Konzentrationen der alkalischen Agenzien bewegen sich bei 0,001 bis 3,0 Gew.-%, bezogen auf die 
Polymermenge, wobei der Bereich von 0,02 bis 2,0 Gew.-% und insbesondere von 0,05 bis 1,0 Gew.-% 

3 
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bevorzugt ist. 

Die im zweiten Verfahrensschritt in der Desaktivierungszone anzuwendende Temperatur liegt bei 150°C 
bis 250 4 C, vorzugsweise 170'C bis 200 4 C. In dem unteren Temperaturbereich kann gegebenenfalls ein 
Zusatz kleiner Mengen Wasser oder primarer Alkohole mit bis zu 3 C-Atomen im Alkylrest im Mengenbe- 

5 reich von 0,5 bis 5 Gew.-%, bezogen auf die Polymermenge, erfolgen, wodurch die Aktivitat der endgrup- 
penabbauenden Agenzien erhoht und die erforderliche Kontaktzeit verkurzt wird. Hierbei ist die Effizienz 
von Wasser oder primaren Alkoholen deutlich groGer als die von primaren Alkoholen. Eine Abwandlung des 
Verfahrens besteht darin, daB der Temperaturbereich bei 175 Q C bis 250 °C, vorzugsweise bei 175°C bis 
200 a C liegt, wobei in Abwesenheit von Wasser oder primaren Alkoholen gearbeitet wird. Es hat sich fur die 

w Abbaugeschwindigkeit als vorteilhaft erwiesen, 20 bis 30 'C Liber der Polymerisationstemperatur zu bleiben. 
Der einzuhaltende Druckbereich reicht von 20 bis 200 bar, vorzugsweise von 20 bis 50 bar. 

Die einzustellende Verweilzeit in der Desaktivator- und Stabilisierungszone betragt 0,2 bis 15 Minuten, 
vorzugsweise sind 1 bis 15 Minuten, insbesondere 2 bis 10 Minuten einzustellen . 

Die Kombination der Desaktivierung des Initiators mit der Stabilisierung, d.h. dem chemischen Abbau 

is der instabilen Kettenenden von Copolymeren kann vorteilhaft auch fur die gleichzeitige Desaktivierung und 
Verkappung der Kettenenden von Homopolymeren eingesetzt werden. Durch die gleichzeitige Zugabe eines 
geeigneten Desaktivators und einer die Hemiacetalendgruppen verschliefienden Komponente, wie Carbon- 
saureanhydride oder Orthocarbonsaureester, werden die Halbacetalendgruppen zu thermisch stabilen Ester- 
oder Ethergruppen umgesetzt. Auch in diesem Fall ist es von besonderem Vorteil, wenn die Reaktion in 

20 Gegenwart nicht umgesetzter Monomerer stattfindet. 

In dem anschlieflenden Entgasungsteil werden die fluchtigen Bestandteile, z.B. nicht umgesetzte 
Monomere, Abbauprodukte, Losemittel und Desaktivatoren, durch Druckabsenkung verdampft. Nach erfolg- 
ter Entgasung werden in einem Konfektionierextruder die ublichen Zusatzstoffe eingemischt. Es handelt 
sich dabei u.a. um Stabilisatoren gegen Licht, Warme, Oxidation, urn Nukleierungsmittel und Pigmente, 

25 Gleitmittel und Fullstoffe wie Kreide und Glasfaser. 

Die hergestellten Produkte zetchnen sich gegenuber herkommlichen Polyacetalen durch eine unimodale 
Molmassenverteilung aus. Der fehlende niedermolekulare Anteil fuhrt zu Produkten mit vergleichbaren 
Harte- und Steifigkeitswerten, sowie erhohter Zahigkeit. Die Produkte finden auf den ublichen Einsatzgebie- 
ten, wie Automobilbau, Elektroindustrie, Maschinenbau sowie Sanitar- und Wasserinstaliationen, Verwen- 

30 dung. 

Beispiele 

Die Monomermischung, bestehend aus Trioxan und Dioxolan, wurde in einem temperierten Vorratskes- 
35 sel (80 9 C) angesetzt. Uber eine Dosierpumpe wurde die Monomermischung am Reaktorkopf in den 
Polymerisationsreaktor (Rohrreaktor ausgestattet mit statischen Mischelementen) eingebracht. Eine Losung 
des Initiators wird im Reaktorkopf in den Monomerstrom eingedust. In der Vormischstrecke wurden die 
beiden Mischungen innig miteinander vermischt. Die Polymerisation fand im folgenden Reaktorabschnitt 
statt. AnschlieBend wurde die Desaktivator- bzw. Verkappungslosung in die Polymerschmelze eingespritzt 
40 und uber statische Mischer homogen eingearbeitet. Die Desaktivierung bzw. Endgruppenverkappung fand in 
der als Verweilzeitstrecke ausgelegten dritten Zone des Reaktors statt. Der Druck im Reaktor wurde uber 
ein Drosselventil am Reaktorausgang eingestellt. Das Produkt wurde uber dieses Drosselventil auf Atmo- 
spharendruck entspannt und erstarrte spontan. Dabei verdampfte ein GroGteil der Restmonomere. 

Die Temperatur in der Desaktivatorzone bei den Beispielen der Tabelle 1 betrug in der Regel 155 8 C. 
45 Die Beispiele 1 V und 2V sind Vergleichsbeispiele. 
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Die Tabelle 2 zeigt den EinfluG von Temperatur und Wassergehalt in der Desaktivatorzone an. Hierbei 
55 ist deutlich ablesbar, dal3 hohere Temperaturen bei Abwesenheit von Wasser in der Desaktivatorzone den 
Abbau der vorhandenen instabilen Endgruppen im Rohpolymer wesentlich erhohen. 
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Tabelle 2 
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Beispiele 


Desaktivator 


Temperatur 

in der 
Desaktivator- 


Verweilzeit 

in der 
Desaktivator- 


Endkonzen- 
tration 
instabiler 


10 






zone 
l°C] 


zone 
[min] 


Endgruppen 
[%] 


15 


7 


0,3 % Tri- 
ethylamin 


155 




3,9 


8 


165 


7,5 


2.1 




9 


175 


0,7 


20 


10 




185 




0,1 




11 


4 % Wasser 


155 




1,0 


25 


12 


0,3 % Tri- 
ethylamin 
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Fur die Bestimmung der instabilen Endgruppen wird das aus dem Rohrreaktor anfailende Poiyacetal in 
as einer alkalischen Methanol-Wasser-Losung bei 170°C behandeit, um die instabilen Kettenenden abzubau- 
en. 

Die alkalische Methanol-Wasser-Losung wird angesetzt aus 400 ml demineralisiertem Wasser, 600 ml 
Methanol und 3,4 ml 25 %igem Ammoniak. 

Von der zu analysierenden Polyacetalprobe werden 20 bis 1000 mg in einen 150 ml Kleinautoklaven 
40 eingewogen und 40 ml der alkalischen Methanol-Wasser-Losung zugesetzt. Die Probe wird eine Stunde bei 
170°C behandeit. AnschlieGend wird abgekuhlt und filtriert. Der wahrend der Behandlung abgespaltene 
Formaldehyd liegt in der Losung vor und wird nach der Lutidinmethode (T. Nash, Biochem. J., Vol. 55, 416 
(1953) bestimmt. Er wird auf die Einwaage bezogen und ist ein MaB fur die instabilen Kettenenden. 
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1. Verfahren zur kontinuierlichen Herstellung von endgruppenstabilen Homo- und Copolyoxymethylenen in 
homogener Phase, dadurch gekennzeichnet, da/3 in einem Rohrreaktor mit statischen Mischelementen 
cyclische Formaldehydoligomere in Gegenwart von Protonensauren als Initiatoren in Mengen von 0,005 
bis 500 ppm in einer Polymerisationszone in einem ersten Verfahrensschritt bei in der Praxis bekannten 
Werten fur Temperatur und Druck poiymerisiert werden, wobei die Verweilzeit der Reaktionskomponen- 
ten in dieser Zone 0,1 bis 10 min betragt und sich unmittelbar an die Polymerisation eine Desaktivie- 
rung des Initiators als zweiten Verfahrensschritt anschlieBt, wobei ein flieBender Ubergang zwischen 
Polymerisations- und Desaktivatorzone besteht, der lediglich durch die Zugabe des Desaktivators 
festgelegt ist, und wobei neben der Desaktivierung eine Stabilisierung der Kettenenden in Gegenwart 
von Restmonomeren vorgenommen wird, worauf in einem nachgeschalteten Entgasungsaggregat die 
fluchtigen Bestandteile aus dem Reaktionsgemisch entfernt werden. 
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2. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, dafl der initiator in Mengen von 0,01 bis 50 ppm, 
insbesondere 0,01 bis 5 ppm eingesetzt wird und die Verweilzeit in der Polymerisationsphase 0,3 bis 5 
Minuten, insbesondere 0,5 bis 2 Minuten betragt. 

5 3. Verfahren nach Anspruch 1 Oder 2, dadurch gekennzeichnet, dafi ein Copolyoxymethylen hergestellt 
wird, bei dem die Stabilisierung durch hydrolytischen Abbau der Kettenenden erfolgt. 

4. Verfahren nach Anspruch 1 oder 2, dadurch gekennzeichnet, dafl ein Homopolyoxymethylen hergestellt 
wird, bei dem die Stabilisierung durch eine Verkappungsreaktion erfolgt. 

w 

5. Verfahren nach einem oder mehreren der Anspruche 1 bis 4, dadurch gekennzeichnet, dafi der Initiator 
in geloster, verdunnter Form eingesetzt wird und vorzugsweise eine Hetero- oder Isopolysaure darstellt. 

6. Verfahren nach einem oder mehreren der Anspruche 1 bis 5, dadurch gekennzeichnet, daG die 
15 Verweilzeit im zweiten Verfahrensschritt 0,2 bis 15 Minuten, vorzugsweise 1 bis 15 und insbesondere 2 

bis 10 Minuten und der Druckbereich 20 bis 200 bar, vorzugsweise 20 bis 50 bar, betragt. 

7. Verfahren nach einem oder mehreren der Anspruche 1 bis 6, dadurch gekennzeichnet, daB zur 
Desaktivierung des Initiators basische Verbindungen in Mengen von 0,001 bis 3,0 Gew.-%, vorzugswei- 

20 se 0,02 bis 2,0 und insbesondere 0,05 bis 1,0 Gew.-%, bezogen auf die Poiymermenge, eingesetzt 

werden. 

8. Verfahren nach Anspruch 7, dadurch gekennzeichnet, dafi Soda, Dinatriumhydrogenphosphat, aliphati- 
sche oder aromatische primare, sekundare oder tertiare Amine, vorzugsweise leicht fluchtige tertiare 

25 Amine eingesetzt werden. 

9. Verfahren nach Anspruch 7 oder 8, dadurch gekennzeichnet, dafl die Desaktivierung bei Temperaturen 
von 150*C bis 250 «C ( vorzugsweise 170'C bis 200 *C erfolgt und gegebenenfails zusatzlich zu den 
basischen Verbindungen Wasser oder primare Alkohole mit bis zu 3 C-Atomen in einer Menge von 0,5 

30 bis 5 Gew.-%, bezogen auf die Poiymermenge, eingesetzt werden. 

10. Verfahren nach Anspruch 7 oder 8, dadurch gekennzeichnet, da6 die Desaktivierung bei Temperaturen 
von 175°C bis 250 a C, vorzugsweise 175 e C bis 200 9 C erfolgt, wobei in Abwesenheit von Wasser oder 
primaren Alkoholen gearbeitet wird. 

35 

11. Verfahren nach einem oder mehreren der Anspruche 1 bis 10, dadurch gekennzeichnet, dafi im 
AnschluB an die Entgasung Zusatzstoffe in Form von Stabilisatoren, NukJeierungsmittel, Pigmenten, 
Gleitmittel und Fullstoffen zugegeben werden. 
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